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Dotiertes Zinkoxidpulver, Verfahren zu seiner Herstellung 

und Verwendung 



Die Erfindung betrifft ein dotiertes Zinkoxidpulver, dessen 
Herstellung tind Veanvendung, 

Elektrisch leitfahige Materialien werden fir zahlreiche 
Anwendungen, wie zma Beispiel in Kunststof fen, Lacken, 
Beschicht\ingen oder Fasem, benotigt. Neben der 
elektrischen Leitf ahigkeit ist in vielen Fallen auch eine 
weitgehende Transparenz dieser Materialien, zum Beispiel 
bei hellen oder farbigen Beschichtungen, erwflnscht. 
Beispiele fflr leitf Shige Materialien stellen die mit den 
Oxiden der Metalle der dritten oder vierten Hauptgruppe 
dotierte Zinkoxide dar. 

Es ist bekannt dotierte Zinkoxide durch Mischfailung aus 
einer Lfisung eines Alkalizinkates xind einem Dotierstof f 
mittels einer SSure bereitzustellen (EP- A- 404087, EP-A- 
405364) . 

Weiterhin ist es bekannt, dotierte Zinkoxide durch 
Oxidation eines Dampfgemisches aus Zinkpulver xind einem 
Dotierstoff in einer sauerstof fhaltigen AtmosphSre 
bereitzustellen . 

EP- A- 598284 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von 
dotiertem Zinkoxid durch Oxidation von Zinkdampf in 
Gegenwart von Dotierstof fen, die aus der Gruppe der 
Chloride und Bromide von Aluminium, Gallium, Indium, Zinn, 
Germanium oder Silicium ausgewShlt sind. Dabei sind die 
Dotierstoffe so eingeschrSnkt, dass sie frei von 
Sauerstoffatomen sein mflssen, und ihre Siedepunkte nicht 
hoher als der des Zinks sein diftrfen. 

Bei den bekannten Hers tell verfahren resultieren gewflhnlich 
nadelf6rmige oder dreidimensional verzweigte, nadelfdrmige 
Partikel mit GrfiBen im Mikrometer-Bereich. Diese kdnnen 
hinsichtlich der elektrischen Leitfahigkeit Vorteile 
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gegenCiber spharischen Partikeln aufweisen. Nachteilig ist 
jedoch deren schlechtes Sinterverhalten tind deren schlechte 
Dlsperglerbarkelt . 

Bekaimte spharische, dotierte Zinkoxidpartikel warden durch 
Kalzinieren von Zinkoxidpulver und Galliumoxid in Gegenwart 
von kohlenstof f in einer reduzierenden Atmosphare erhalten 
(JP58-145620) . 

Ahnliche Verfahren warden in JP59- 097531, JP58- 145620 und 
US3538022 beschrieben, Der Nachteil der nach diesen 
bekannten Verfahren hergestellten sphSrischen Partikel 
liegt, im Vergleich mit den nadelformigen Partikeln, oft in 
deren geringerer Leitf ahigkeit und geringer Transparenz. 

Aufgabe der Erfindung ist es ein elektrisch leitfahiges 
dotiertes Zinkoxidpulver mit hoher Transparenz 
herzustellen, das die Nachteile des Standes der Technik 
nicht aufweist. 

Die Aufgabe wird gelost durch ein pyrogen hergestelltes,. 
dotiertes Zinkoxidpulver, wobei die Dotierkomponente 
mindestens ein Oxid aus der Gruppe umfassend Aluminium, 
Gallixim, Indium, Germanium, Zinn, Silicixam umfasst, welches 
dadurch gekennzeichnet ist, dass das dotierte 
Zinkoxidpulver es in Form von Aggregaten mit einona 
jnittleren inaxijnalen Durchmesser von 30 bis 400 nm vorliegt 
und die Dotierkomponente einen Anteil von 0,005 bis 15 
6ew.-% aufweist. 

Unter pyrogen ist die Bildung von dotiertem Zinkoxid durch 
Flammenoxidation und Flammenhydrolyse zu verstehen, Unter 
Flammenoxidation ist gemaB Erfindung die Oxidation von Zink 
zu Zinkoxid in der Gasphase in einer Flamme, erzeugt durch 
die Reaktion von einem Brenhgas, bevorzugt Wasserstoff , und 
Sauerstoff , zu verstehen. Unter Flammenhydrolyse ist gemafi 
Erfindung die Hydrolyse \ind nachfolgende Oxidation der 
Dotierstoffe in der selben Flamme zu verstehen. 

Dabei werden zunachst hochdisperse, nicht pordse 
Primarpartikel gebildet, die im weiteren Reaktionsverlauf 



020061 FE 




3 



zu Aggregaten zusammenwachsen und diese sich waiter zu 
Agglomeraten zusammenlagem konnen. 

Unter Dotierkomponente sind ein Oder mehrere Oxide der oben 
genannten Metalle zu verstehen, wie sie im 
5 erf indxingsgemaflen Pulver vorliegen. Unter Dotierstoff ist 
eine Siabstaiiz zu verstehen, die als Metal Ikoitiponente ein 
oben genanntes Metall tragt, und die bei der Her stel lung 
des erf indungsgemaBen Pulvers in das Oxid uberfiahrt wird. 
Der Gehalt der Dotierkomponente im erf indungsgemSfien 
10 Zinkoxidpulver bezieht sich auf das jeweiligie Oxid. 

Unter den Primarpartikeln sind die kleinsten, 
of f ensichtlich nicht weiter zerlegbaren Partikel in 
hochauf losenden TEM-Bildern zu verstehen . Mehrere 
Primarpartikel konnen sich an ihren Kontaktstellen zu 
Aggregaten zusammenlagern. Diese Aggregate sind durch 
Dispergiervorrichtungen entweder nur schlecht oder gar 
nicht mehr aufzulosen. Mehrere Aggregate konnen sich lose 
zu Agglomeraten zusammenf^igen, wobei dieser Vorgang durch 
geeignete Dispergierung wieder rCLckgangig gemacht werden 
kann • 

Der mittlere maximale Aggregatdurchmesser wird durch 
Bildanalyse in Anlehnung an ASTM 3849-89 bestiromt. Dabei 
wird der maximale Durchmesser von ca. 1500 Aggregaten 
bestimmt und daraus das arithmetische Mittel berechnet. 
Der maximale mittlere Durchmesser beschreibt die Struktur 
eines Aggregates genauer als der mittlere Durchmesser. 

Der mittlere maximale Aggregatdurchmesser des 
erf indungsgemaBen Zinkoxidpulvers kann bevorzugt einen Wert 
zwischen 50 und 300 nm und besonders bevorzugt einen Wert 
zwischen 80 und 200 nm aufweisen. In diesen Bereichen weist 
die elektrische Leitf &higkeit und die Transparenz besonders 
gflnstige Werte auf. 

Die Aggregate des erf indungsgemaBen Pulvers weisen 
bevorzugt eine weitestgehend anisotrope Struktur, definiert 
uber einen Fonnfaktor F (circle) von kleiner als 0,5, auf. 
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Die Grdfie F (circle) beschrelbt die Abwelchung elnes 
Aggregates von elner Idealen Krelsform. F (circle) 1st 
glelch 1 f^r eln Ideales krelsfdrmlges Objekt. Je klelner 
der Wert, destp welter- ist die Struktur des Objektes von 
5 der Idealen Krelsform entfemt. Die Definition des 
Parameters erfolgt In Anlehnung an ASTM 3849-89. 

Der mittlere Prlmarteilchendurchmesser des 
erf IndxingsgemaBen Zinkoxidpulvers , ebenfalls bestimmt aus 
der Bildanalyse in Anlehnung an ASTM 3849-89, kann 
10 vortellhaf terweise zwischen 5 und 30 nm llegen. 

Die BET-Oberf l&che des erf Indungsgem&Ben Zlnkoxldpulvers, 
bestimmt nach DIN 66131, kann Innerhalb welter Grenzen, 
zwischen 5 und 100 m^/g varlleren. Bevorzugt slnd Werte 
zwischen 30 und 70 m^/g. 

15 Auch der spezlf Ische elektrlsche Wlderstauid des 

Zlnkoxldpulvers kann dber elnen welten Berelch varlleren. 
FixT Anwendungen In denen Zlnkoxld als elektrlsch 
leltfahlges Pulver elngesetzt wlrd, soil er nlcht mehr als 
10^ Ohm X cm aufwelsen, Bevorzugterwelse liegt er zwischen 

20 10^ und 10* Ohm x cm, bel elner Pressdlchte von 1,0 g/cm^ . 

Wei terhln kann die Transmission des Zlnkoxldpulvers elnen 
Wert von mehr als 70% aufwelsen. Dies kaxm fUr Anwendungen 
wlchtlg seln, bel denen elne hohe Transparenz gefordert 
1st. 

25 Der Antell der Dotierkomponente Im erf Indungsgemafien 
Zlnkoxldpulver varllert zwischen 0,005 bis 15 Gew. -% 
Zlnkoxldpulver. Bevorzugterwelse kann die Dotlerung 
zwischen 0,1 bis 6,0 Gew.-% llegen. Besonders bevorzugt 1st 
der Berelch zwischen 0,5 bis 3,0 Gew.-%. 

30 Elne bevorzugte Dotierkomponente kann Alumlnlumoxld seln. 

Elne weltere bevorzugte Dotierkomponente kann eln Gemlsch 
aus Indlumoxld und Zlnnoxld seln. Der Antell an Indlumoxld 
llegt bevorzugterwelse zwischen 90 und 99 Gew. -%, bezogen . 
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auf die Siamme von Indixim- und Zinnoxid, jeweils gerechnet 
als Oxid, 

Ein weiterer Gegenstand der Erf indung ist ein Verfahren zur 
Herstellung des erf indungsgemaBen, dotierten 
Zinkoxidpulvers , welches dadurch gekennzeichnet ist, dass 
es in den vier auf einanderf olgenden Zonen, 
Verdampfungszone, Nucleirungszone, Oxidations zone und 
Quenchzone, aus Zinkpulver und mindestens einem Dot iers toff . 
erhalten wird, 

wobei in der Verdampfungszone Zinkpulver in einer Plamme 
aus Luft und/oder Sauerstoff und einem Brenngas, 
bevorzugt Wasserstoff , verdampft wird, unter der 
MaBgabe, dass die Reaktionsparameter so gewShlt sind, 
dass keine Oxidation des Zinks eintritt, 

- und wobei in der Nucleirungszone, in die das heisse 
Reaktionsgemisch aus der Verdampfungszone, bestehend aus 
Zinkdampf, Wasserdampf als Reaktionsprodukt der 
Flammreaktion und gegebenenf alls uberschdssigem 
Brenngas, gelangt, auf Temperaturen von 500 bis 900 ®C 
abkOhlt Oder mittels eines Xnertgases abgekuhlt wird, 
und ein Aerosol, enthaltend mindestens einen 
Dotierstoff , in einer Menge zufiihrt, die dem gewilnschten 
Anteil des Dotierstoff es im Zinkoxidpulver entspricht, 

- und wobei in der Oxidations zone das Gemisch aus der 
Nucleirungszone mit Luft und/oder Sauerstoff oxidiert 
wird, 

- und wobei in der Quenchzone das Oxidationsgemisch durch 
Zugabe von Kiihlgas auf Temperaturen von weniger als 
400^C abgekGhlt wird. 

Das Aerosol kann aus wasserigen, alkoholischen und 
wasserig-alkoholischen Losungen oder Suspensionen mit 
mindestens einem Dotierstoff erhalten werden. 

Bei Verwendung mehrerer Dotierstoff e konnen die Aerosole 
gemeinsam oder getrennt erzeugt und in die Nucleirungszone 
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eingeleitet werden. Die Erzeugung der Aerosole kaiin z\am 
Beispiel mlttels elner Zweistoff di[lse oder durch 
uitraschallvernebelxing erfolgen. 

Femer kann das erf indungsgemaBe Verf ahren auch so 
5 ausgefflhrt werden, dass der oder die Dotierstof f e, anstatt 
in Form von Aerosolen, in verdampfter Form der 
Nucleirungszone zugefiilirt werden. Dabei kdnnen die 
Dotierstoffe in dergleichen Art verdampf t werden, wie 
Zinkpulver, also in einer Flamme aus Luf t und/oder 
10 Sauerstoff und einem Brenngas^ bevorzugt Wasserstoff, 

unter der Mafigabe, dass die Reaktionsparameter so gew^lt 
sind, dass keine Oxidation des Dotierstoff es eintritt. Die 
Dotierstoffe kdnnen getrennt oder gemeinsam mit dem 
Zinlq>ulver verdampf t werden. 

15 Das erf indungsgem&fie Verf ahren kann so ausgef^ihrt werden, 
dass Luf t und/oder Sauerstoff xmd das Brenngas an einer 
Oder mehreren Stellen innerhalb der Verdampfungszone 
zugefflhrt werden. Ebenso keoui Luft und/oder Sauerstoff und 
das Brenngas an einer oder mehreren Stellen innerhalb der 

20 Oxidations zone zugefflhrt werden. 

Die Abtrennxmg des Zinkoxidpulvers vom iSasstrom kann 
mittels Filter, Zyklon, wascher oder anderen geeigneten 
Abscheidern erfolgen. 

Fig. la-c zeigen einen vereinf achten Verfahrensablauf . Es 
25 gilt: 

A = Zinkpulver, Av = Zinkdampf , Auu = Zinkpartikel in 
Nucleirxingszone , 

B = Dotierstoff, Bv = verdampfter Dotierstoff, Bnu = 
Dotierstoff in Nucleirungszone, Bab - Dotierstoff in 
3 0 Aerosol - Form 



C = Wasser, 

P = dotiertes Zinkoxidpulver, 
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a = Brenngas, b = Luft und/oder Sauerstoff , c = Inertgas 
(Kflhlgas) , 

Ia = Verdampfung Zinkpulver, Ib = Verdampfung Dotierstoff , 
1a+b = gemeinsame Verdampfung von Zinkpulver und 
Dotierstoff , Iag = Uberfuhrung Dotierstoff in Aerosol 

II = Nucleirung, III = Oxidation, IV = Quenchen. 

Fig. la zeigt eine Variante, bei der das Zinkpulver 
verdampft und der Dotierstoff in Foim eines Aerosols in die 
Nucleirungszone geleitet wird. Fig. lb zeigt eine Variante, 
bei der Zinkpulver und der Dotierstoff gemeinsam verdampft. 
Fig Ic in der sie getrennt verdampft, luxd der 
Nucleirungszone zugefiihrt werden. 

Bei der Verdampfung des Zinkpulvers \ind gegebenenfalls auch 
der Dotierstoff e kann ein Oberschuss an Brenngas eingesetzt 
werden, ausgedruckt in lambda- Wert ^ von 0,5 bis 0,99, 
bevorzugt von 0,8 bis 0,95. 

Femer kann es gOnstig sein, wenn die Temperatur in der 
Nucleirungszone zwischen 700*^C und SOO^C liegt. 

Weitere variable Verf ahrensparameter sind z\im Beispiel die 
Abkiihlrate und die Verweilzeit in den einzelnen 
Verf ahrenss tuf en . 

Die Abkflhlrate in der Nucleirungszone liegt 
bevorzugterweise zwischen 100 K/s und 10000 K/s, besonders 
bevorzugt sind Werte zwischen 2000 K/s und 3000 K/s. Die 
Abkflhlrate in der Quenchzone liegt bevorzugterweise 
zwischen 1000 K/s und 50000 K/s, besonders bevorzugt sind 
Werte zwischen 5000 K/s und 15000 K/s, liegt. 

Die Verweilzeit in der Verdampfungszone liegt 
bevorzugterweise zwischen zwischen 0,1 s und 4 s, besonders 
bevorzugt sind Werte zwischen 0,5 s und 2 s, liegt. Die 
Verweilzeit in der Nucleirungszone liegt bevorzugt zwischen 
0,05 s und 1,00 s, besonders bevorzugt zwischen 0,1 s und 
0,2 s. Die Veinweilzeit in der Oxidations zone liegt 
bevorzugterweise zwischen 5 ms und 200 ms, besonders 
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bevorzugt sind Werte zwischen 10 ms und 30 ms, liegt. Die 
Verweilzeit in der Quenchzone liegt bevorzugterweise 
zwischen 0,05 s und 1,00 s, besonders bevorzugt sind Werte 
zwisclxen 0,1 s und 0,2 s, liegt. 

5 Als Dotierstoffe konnen bevorzugt Halogenide, Nitrate, 

Alkyle, Alkoxide und/oder deren Geitiische eingesetzt werden. 
Besonders bevorzugt konnen die Halogenide von Aluminium, 
Indium und Zinn eingesetzt werden. 

Das erf indungsgemaBe Zinkoxidpulver kann in elektrisch 
10 leitfahigen, gegebenenf alls transparenten Lacken und 
BesGhichtungen, als Fullstoff oder in 
Sonnenscliutzf ormulierungen eingesetzt werden. 

Das erf indungsgemafie dotierte Zinkoxidpulver erhalt seine 
Eigenschaf ten, wie zum Beispiel eine definierte 
15 AggregatgroBe, elektrische Leitf ahigkeit, oder Transparenz 
durch das neue Herstellverf ahren. Gegen^iber dem Stand der 
Technik, der bei pyrogenen Verf ahren stets von der 
Oxidation des Dampfes von Zink und Dotierstoff ausgeht, 
wird beim erf indungsgemaBen Verf ahren der Zinkdampf vor der 
20 Oxidation unter den Siedepunkt des Zinkes abgekdhlt. 
Dadurch kann es zu einer Nucleirung unter Bildung von 
Zinkkristalliten kommen. In diese Nucleirungszone wird der 
Dotierstoff zugegeben. 

Der Mechanismus dieser Bildung und die Struktur der 
25 Kristallite ist nicht geklart. Durch Variation der 
Prozessparameter, wie zum Beispiel Abkuhlraten, 
Verweilzeiten und/oder Temperaturen konnen die 
Eigenschaf ten des Pulvers an die jeweiligen Anf orderungen 
angepasst werden. 
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Beispiele 
Analysenverf aliren 

Die. BET.-Oberf lache. wird bestiitrmt nach. DIN 66131. 

Die TEM-Aufnahmen werden mit einem Hitachi TEM-Gerat, Typ 
5 H-75000-2 erhalten. Mitt els CCD-Kamera des TEM- Cerates und 
anschliessender Bildanalyse werden ca. 500 bis 600 
Aggregate ausgewertet. 

Die 6r6Be F (shape) ist gleich dem Quotienten aus minimalem 
_ g"U fflaximalem Aggregatdurchmesser . Die 6r6fie 

^^hLO F (circle) errechnet sich zu F (circle) » 4n x mittlere 
Fldche) /2 (P) , mit P = Umf ang der Aggregate. 

Die GroBen F (shape) und F (circle) beschreiben die 
. Abweichung eines Partikels von einer idealen Kreisform, 
F (shape) und F (circle) sind 1 fUr ein ideales kreisf ormiges 
15 Objekt. Je kleiner der Wert, des to weiter ist die Struktur 
des Objektes von der idealen Kreisform entfernt. 

Die Definition der Parameter erfolgt nach ASTM3849-89. 
Transmission 

• 20 Die Transmission der Pulver wird bestimmt in einer 
Dispersion, welche 1 Gew.-% Pulver und 99 Gew.-% Wasser 
enth&lt und zun&chst mittels eines Dissolvers (2000 U/min, 
5 min) und anschliefiend mittels eines Ultraschallf ingers 
(Amplitude 80%, 4 min) dispergiert wird. 2,0 g der 
2!5 Dispersion werden entnommen und mit Wasser auf 100 g 
erg^nzt. Fur diese Dispersion werden Transmission und 
Streulicht mit einem Turbidimeter (Gerat Fa. Hach, 2100AN 
Turbidimeter) bestimmt . 

30 
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Speziflscher Widersteuid 

Der spezif ische elektrische Widerstand der Pulver wird bei 
Raumtemperatur und 40% relativer Feuchte in Abliangigkeit 
vorfder Pressdichte (0,0 - 1,6 g/cm^) gemessen. Dazu wird 
die Probe zwischen zwei bewegliche Elektroden gebracht und 
nach dem Anlegen eines Gleichstroraes der Stromf luB 
ermittelt. Dann wird die Dichte des Pulvers durch 
Verringerung des Elektrodenabstandes schrittweise ertioht 
und der Widerstand emeut gemessen. Die Messung erfolgt in 
Anlehnung an DIN lEC 93. 

Bel spiel 1 

Zinkpulver (1000. g/h, PartikelgroBe yni) wird mitt els 
eines Sickstof f stromes (2,5 m^/h) in eine Verdampfungszone 
iiberfuhrt, wo eine Wasserstof f -/Luf tf lamme (Wasserstof f : 
4,78 m^/h, Luft: 10,30 m^/h, lambda = 0,9) brennt. Dabei 
wird das Zinkpulver verdampft. Das Reaktionsgemisch aus 
Zink-Dampf , Wasserstof f, Stickstoff und Wasser wird 
anschlieBend durch Zudosieren von 2 m^/h Stickstoff auf 
eine Tempera tur von 850**C abgekOhlt und 300 g/h einer 10 
gewichtsprozentigen, wSsserigen Altiminiumchloridldsung 
(AICI3 X 6 H20)in Form eines Aerosols zugefuhrt. 
Anschliessend werden 3 m^/h Oxidationsluf t und 20 m^/h 
Quenchgas zugegeben, wobei die Reaktions tempera tur auf 
Werte von ca. 530®C zuriickgeht. Das dotierte Zinkoxidpulver 
wird durch Filtration vom Gasstrom abgetrennt. 

Beispiel 2 

Zinkpulver (1000 g/h, PartikelgroBe ^5 ym) wird mittels 
eines Stickstoff stromes (2,5 m^/h) in eine Verdampfungszone 
flberftlhrt, wo eine Wasserstof f- /Luf tf lamme (Wasserstof f : 
4,53 m^/h, Luft: 9,68 m^/h, lambda = 0,9) brennt. Dabei 
wird das Zinkpulver verdampft. Das Reaktionsganisch aus 
Zink-Dampf, Wasserstof f, Stickstoff iind Wasser wird 
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anschlieBend durch Zudosieren von 2 m^/h Stickstof f auf 
eine Temperatur von 870 abgekuhlt und 350 g/h einer 5 
gewichtsprozentigen, wSsserigen Indium (III) chloridldsung 
(InCla X 4 H20)in Form- eines Aerosols zugefxihrt. 
Anschliessend werden 3 xv?/ii Oxidationsluf t und 20 m^/h 
Quenchgas zugegeben, wobei die Reakt ions temperatur auf 
Werte von ca. 680**C zurftckgeht. Das dotierte Zinkoxidpulver 
wird durch Filtration vom Gasstrpm abgetrennt. 

Beispiel 3 

Zinkpulver (950 g/li, PartikelgrdBe :^5 im) wird mittels 
eines Stickstof fstromes (2,5 mVh) in eine Verdampf ungszone 
Gberfuhrt, wo eine Wasserstof f -/Luf tf lamme (Wasserstof f : 
4,53 m^/h, Luft: 9,68 m^/h, lambda = 6,9) brennt. Dabei 
wird das Zinkpulver verdampf t. Das Reaktionsgemisch aus 
Zink-Dampf , Wasserstof f, Stickstof f und Wasser wird 
anschlieBend durch Zudosieren von 2,5 m^/h Stickstof f auf 
eine Temperatur von 880 abgekuhlt \ind 320 g/h einer 6 
gewichtsprozentigen, wasserigen Losung eines 95:5 Gemisches 
(bezogen auf die jeweiligen Oxide) aus indium(III) chlorid 
(InCla X 4 H2O) und Zinntetrachlorid {SnCl4)in Form eines 
Aerosols zugefilhrt. Anschliessend werden 3 m^/h 
Oxidationsluf t und 20 m^/h Quenchgas zugegeben, wobei die 
Reakt ions temperatur auf Werte von ca. 650**C zuruckgeht. Das 
dotierte Zinkoxidpulver wird durch Filtration vom Gasstrom 
abgetrennt • 

Beispiel 4 (Vergleichsbei spiel) : 

Zinkpulver (200 g/h, PartikelgrdBe ^5 pm) und 14,3 g/h 
Aluminiumchlord werden mittels eines Stickstof fstromes (1#5 
m^/h) in eine Verdampf ungszone liberfiihrt, wo eine 
Wasserstof f- /Luf tf lamme (Wasserstof f : 5 m^/h, Luft: 23 
mVh, lambda = 1,93) brennt, verdampf t. Das 
Reaktionsgemisch aus Zink-Dampf , Dotierstoff , Wasserstof f, 
Stickstof f und Wasser wird anschlieBend durch Zudosieren 
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von 1,5 m^/h Stickstoff auf eine Temperatur von 990 
abgekflhlt. Jtoschliessend werden 5 m^/h Oxidationsluf t und 
15 m^/h Quenchgas zugegeben, wobei die Reakt ions temperatur 
au£ Werte von ca. 440 zuriickgeht. Das dotierte 
Zinkoxidpulver wird durch Filtration vom Gasstrom 
abgetrennt . 

Bei spiel 5 (Vergleichsbeispiel) 

Zinlqpulver (300 g/h, PartikelgroBe ^5 pm) wird mittels 
eines Sickstof f stromes (1,5 m3/li) in eine Verdampfungszone 
flberfuhrt, wo eine Wasserstof f -/Luf tf lamme (Wasserstof f : 
4,6 m^/h, Luft: 9,0 m^/h, lambda = 0,84) brennt. Dabei wird 
das Zinkpulver verdampft. Das Reaktionsgemisch aus Zink- 
Dampf , Wasserstof f, Stickstoff und Wasser wird anschlieBend 
durch Zudosieren von 1,5 m^/h Stickstoff auf eine 
Temperatur von 870 abgekuhlt. Anschliessend werden 4 m^/h 
Oxidationsluf t und 30 m^/h Quenchgas zugegeben, wobei die 
Reakt ions temperatur auf Werte von ca. BOO^C zurvickgeht. Das 
dotierte Zinkoxidpulver wird durch Filtration vom Gasstrom 
abgetrennt • 

Die Prozessparameter der Versuche sind in Tabelle 1, die 
Produkteigenschaf ten der erhaltenen Pulver sind in Tabelle 
2 dargestellt. 

Die nach dem erf indungsgemaBen Verfahren herges tell ten 
Pulver der Beispiele 1 und 3 zeigen einen mittleren, 
maximalen Aggregatdurchmesser von ca. 110 bis 150 nm. Es 
resultieren sehr gute Werte ftir Transmission und 
spezifischen Widerstand. Das Pulver aus dem 
Vergleichsbeispiel 4, bei dem die Oxidation oberhalb der 
Si ede temperatur des Zinkpulvers stattfindet, zeigt einen 
mittleren, maximalen Aggregatdurchmesser von deutlich mehr 
als 300 nm. Die resultierenden Werte fUr Transmission und 
spezif ischem widerstand liegen deutlich iiber denen der 
erf indungsgemafien Pulver der Beispiele 1 bis 3 . In Beispiel 
5 ist die Herstellungeines undotierten Zinkoxidpulvers 
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beschrieben, welches durch Oxidation unterhalb der 
Siede tempera tur von Zink erhalten wird. Dieses zeigt eine 
den erf indungsgemaBen Pulvem vergleichbare Transmission, 
jedocb einen deutlich hoheren spezif ischen Widerstand. 
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Patentanspruche 

1. Pyrogen hergestelltes, dotiertes Zinkoxidpulver, wobei 
die Dotierkomponente mindestens ein Oxid aus der Gruppe 
der Elemente Aluminium^ Gallium^ Indi-um, Germanixamr 
Zinn, Silicivim umfasst/ dadurch gekennzeiclmet dass das 
dotierte Zinkoxidpulver in Form von Aggregaten mit 
einem mittleren maximalen Durchmesser vonr 30 bis 300 nm 
vorliegt, und die Dotierkomponente einen Anteil von 
0,005 bis 15 Gew.-% aiufweist. 

2. Zinkoxidpulver nach. Anspruch 1, dadurch gekennzeiclmet, 
dass der mittlere maximale Aggregatdurchmesser einen 
Wert bevorzugt zwischen 50 und 400 nm, besonders 
bevorzugt zwischen 80 und 200 nm, aufweist. 

3. Zinkoxidpulver nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Aggregate eine weitestgehend 
anisotrope Struktur, definiert liber einen Formfaktor 
F (circle) von kleiner als 0,5 aufweisen. 

4. Zinkoxidpulver nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, dass der mittlere 

Primarteilchendurchmesser zwischen 5 und 30 nm liegt. 

5. Zinkoxidpulver nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, dass die BET-Oberf lache zwischen 5 und 
100 m2/g liegt. 

6. Zinkoxidpulver nach den Anspruchen 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, dass es einen spezi£ischen Widerstand 
von nicht mehr als 10^ Ohm x cm aufweist. 

7. Zinkoxidpulver nach den Ansprfichen 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, dass es eine Transmission von 
mindestens 70% aufweist. 

8. Zinkoxidpulver nach den Ansprftchen 1 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Anteil der Dotierkomponente 
bevorzugt 0,2 bis 6,0 Gew. -% betragt. 
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9. Zinkoxidpulver nach den Ansprilchen 1 bis 8, dadurch 
gekennzeichnet , dass die Dotierkomponente Aluminiumoxid 
ist. 

10. Zinkoxidpulver nach den Anspriichen 1 bis 8, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Dotierkomponente ein Gemisch 
aus Indiiamoxid und Zinnoxid ist. 

11. Verfahren zur Herstellung des Zinkoxidpulvers gemSB den 
Anspriichen 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass es in 
vier auf einanderfolgenden Zonen, Verdaitipfungszone, 
Nucleirungszone, Oxidationszone und Quenchzone, 

aus 2inkpulvet \ind mindestens einem Dotierstof f 
erhalten wird, 

wobei in der Verdampfungszone Zinkpulver in einer Flaitaae 
aus Luf t und/oder Sauerstof f und einem Brenngas 
verdampft wird, unter der MaBgabe, dass die 
Reedctionsparameter so gewShlt sind, dass keine Oxidation 
des Zinks eintritt, 

und wobei in der Nucleirungszone, in die das heisse 
Reaktionsgemlsch aus der Verdampfungszone, bestehend aus 
Zinkdampf, Wasserdampf als Reaktionsprodukt der 
Flammreaktion und gegebenenf alls uberschussigem 
Brenngas, gelangt, auf Temperaturen von 500 bis 900^C 
abkiihlt oder mittels eines Inertgases abgekuhlt wird, 
und ein Aerosol, en thai tend mindestens einen 
Dotierstoff , in einer Menge zuf^ihrt, die dem gewiinschten 
Anteil des Dotierstoff es im Zinkoxidpulver entspricht, 

und wobei in der Oxidationszone das Gemisch aus der 
Nucleirungszone mit Luf t und/oder Sauerstof f oxidiert 
wird, 

und wobei in der Quenchzone das Oxidationsgemisch durch 
Zugabe von Kflhlgas auf Temperaturen von weniger als 
400®C abgek<lhlt wird. 

12.Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, 
dass mindestens ein Dotierstoff, anstelle eines 
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Aerosols in verdampf ter Form der Nucleirungszone 
zugeffihrt wird. 

13. Verfahren nach den Anspriiclien 11 bis 14, dadurch 
gekehhzeichnet, dass bei der Verdampfung von Zinkpulver 
und Dotierstoffen ein Oberschuss an Brenngas, 
ausgedrCickt in lambda -Wert en von 0,5 bis 0,99, 
eingesetzt wird. 

14. Verfahren nach den Ansprachen 11 bis 15, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Tempera tur in der 
Nucleirungszone bevorzugt zwischen 700«»C und SOO^C 
liegt. 

15. Verfahren nach den Anspriichen 11 bis 16, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Abk^ihlrate in der 
Nucleirungszone bevorzugt zwischen 100 K/s und 10000 
K/s und in der Quenchzone bevorzugt zwischen 1000 K/s 
und 50000 K/s liegt. 

IS.Verfahren nach den Ansprttchen 11 bis 18, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Verweilzeit in der 
Verdampfungs zone bevorzugt zwischen 0,1 s und 4 s, in 
der Nucleirungszone bevorzugt zwischen .0,05 s und 1,00 
s, in der Quenchzone bevorzugt zwischen 0,05 s xind 1,00 
s, in der Oxidations zone bevorzugt zwischen 5 ms und 
200 ms, liegt. 

,17 . Verf ahren nach den Anspruchen 11 bis 25, dadurch 
gekennzeichnet, dass als Dotierstoffe Halogenide, 
Nitrate, Alkyle, Alkoxide und/oder deren Gemische 
eingesetzt werden. 

18 . Verwendung des Zinkoxidpulvers nach den Anspniichen 1 
bis 10 in elektrisch leitfahigen, gegebenenf alls 
transparenten Lacken und Beschichtungen, als Fiillstoff , 
in Sonnenschutzf ormulierungen. 



020061 FE 



19 



Zus ammenf as sung 

Dotiertes Zinkoxidpulver, Verfahren zu seiner Herstellung 

und Verwendung 



5 Pyrogen hergest elites, dotiertes zinkoxidpulver, wobei die 
Dotierungskoi^ponente mindestens ein Oxid aus der Gruppe 
Aluminium, Gallium, Indium, Germanium, Zinn lanfasst und 
einen Anteil von 0,005 bis 15 Gew.-% im dotierten 
Zinkoxidpulver aufweist und wobei das dotierte 
10 zinkoxidpulver in Form von Aggregaten von Primarpartikeln 
i mit einem mittleren maximalen Durchmesser von 30 bis 400 
^ nm vorliegt. Es wird bergestellt durch Oxidation aus 

Zinkpulver und mindestens einem Dotierstoff , wobei die 
Verfeihrenszonen Verdampfung, Nucleirung, oxidation und 
15 Quenchen durchlaufen werden und der Dotierstoff in der 
Nucleirungszone, in der die Tempera tur unterhalb der 
Siedetemperatur von Zink ist, zudosiert wird. Das dotierte 
Zinkoxidpulver kann in elektrisch leitf^higen Lacken und 
Beschichtungen eingesetzt werden. 



